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Resum 
 
Els aliatges amorfs van sorgir fa unes quatre dècades. Aquests tipus 
d’aliatges, anomenats vidres metàl·lics, presenten certes característiques i 
propietats que podrien ser de gran utilitat per aplicacions industrials. Al llarg 
dels últims anys s’ha despertat un gran interès per a la seva producció, tant en 
les tècniques per a la formació del vidre com en la investigació de noves 
composicions. 
 
Aquest document, doncs, es centra en un estudi sobre la producció d’aliatges 
lleugers i amorfs en un forn d’arc. Tot i que ja s’han obtingut aliatges pesants i 
amorfs mitjançant aquest sistema, mai s’ha donat el cas amb els lleugers. 
 
El treball que es presenta comença a partir del muntatge del forn, amb el que, 
posteriorment, es van elaborar un seguit de mostres basades en el sistemes 
Ca-Mg-Zn i Ca-Mg-Zn-Cu. Els aliatges obtinguts van ser analitzats mitjançant 
Difracció de Raigs X i, alguns d’ells, per microscopia electrònica. El resultat 
obtingut no va ser completament satisfactori, doncs només en un cas es va 
aconseguir una mostra parcialment amorfa. El treball realitzat, però, va servir 
per posar a punt els procediments de producció i observar les deficiències en 
les tècniques emprades. 
 
A part de descriure les tècniques de producció i d’anàlisis seguides, al llarg del 
document es dóna una descripció dels resultats obtinguts i es comenten, 
també, les conclusions a les quals s’ha arribat i les millores que es podrien dur 
a terme per tal de perfeccionar el procediment d’elaboració de les mostres i 
aconseguir l’objectiu desitjat en un futur proper. 
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Overview 
 
Amorphous alloys were first developed forty years ago. Such alloys, called 
metallic glasses, have certain characteristics and properties that could be of 
great utility for engineering applications. They have been subject of large 
interest during the last years, both trying new techniques of glass production 
and exploring new compositions.  
 
This document is devoted to the study of the production of light amorphous 
alloys by an arc melting furnace. Amorphous alloys based on heavy elements, 
such as Iron, have been obtained by arc melting, but light alloys have not yet 
been produced by this technique. 
 
The work here presented describes the setting of the arc melting furnace, used 
afterwards for the production of a number of samples based on Ca-Mg-Zn i Ca-
Mg-Zn-Cu systems. The obtained alloys were analysed by X-ray Diffraction, 
and some of them were also analysed by electronic microscopy. The result 
wasn’t satisfactory enough since just one sample was partially amorphous. 
However, the task undergone allowed to assemble the experimental setup and 
to define the working procedures. 
 
Besides of the results presented, the conclusions include a number of 
suggestions on further improvements on the experimental setup and working 
procedures, that should allow to  produce the desired alloys in the near future . 
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INTRODUCCIÓ 
 
 
Fins fa uns 40 anys tots els diferents materials metàl·lics coneguts tenien una 
estructura atòmica cristal·lina, és a dir, els seus àtoms estaven distribuïts de 
manera periòdica i regular sense interrupció al llarg de tot el material. 
 
El 1959, però, es va aconseguir el primer aliatge metàl·lic amorf (amb una 
distribució aleatòria dels àtoms, sense periodicitat), també anomenat vidre 
metàl·lic. Es tractava del Au75Si25, i va ser produït per Duwez, a Caltech (EUA). 
Aquesta creació va despertar un gran interès en aquests tipus de materials, ja 
que es creia que podien ser de gran utilitat (veure [1]). 
 
La capacitat de vitrificació d’un material, coneguda com la GFA (Glass Forming 
Ability) depèn, principalment, d’un paràmetre relacionat amb la cinètica de 
refredament del material, i d’una llei termodinàmica relacionada amb l’estabilitat 
del material. 
 
La producció d’un vidre s’obté mitjançant el refredament del líquid, dut a terme 
d’una manera suficientment ràpida com perquè el material no tingui temps a 
cristal·litzar-se. El moment en què té lloc el pas de líquid a vidre es coneix com 
la transició vítria. D’aquesta manera, l’estat vitri d’un material s’aconsegueix 
quan el líquid, encara sense cristal·litzar, és refredat fins la temperatura de 
transició vítria (Tg), tal i com mostra la gràfica de la Fig.I.1. D’altra banda, la 
cristal·lització d’un líquid només pot tenir lloc a una temperatura inferior a la de 
fusió (Tm). En el cas dels vidres òxids convencionals, per exemple, el ritme de 
refredament crític per la formació del vidre és tan baix que no constitueix un 
paràmetre important en la producció. Pel que fa als vidres metàl·lics, en canvi, 
els ritmes de refredament crític sovint són alts. 
 
 
 
Fig.I.1. Gràfica comparativa de la transició vítria i cristal·lina 
 
Aquest ritme de refredament, per tant, està relacionat amb la viscositat (que té 
un comportament invers al volum específic) del líquid, ja que així com es va 
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refredant, el líquid es torna més viscós, fins al punt que la mobilitat dels àtoms 
és considerada nul·la i, per tant, el líquid s’ha convertit en vidre (veure [2]).  
 
En quant a la termodinàmica, el paràmetre que mesura l’estabilitat del vidre és 
l’energia lliure de Gibbs (G), que depèn de l’energia interna del material i del 
seu desordre atòmic de la següent manera: 
 
 G = H – T*S  (I.1) 
 
On H és l’entalpia; T, la temperatura; i S, l’entropia.  
 
Recordant que a pressió constant els materials sempre tendeixen a l’estat de 
mínima energia lliure de Gibbs i que, en conseqüència, són més estables com 
menys G tinguin, l’estat més estable d’un material quan aquest es trobi a una 
temperatura superior a la de fusió serà el líquid. Contràriament, quan el 
material estigui a una temperatura inferior a la de fusió l’estat més estable serà 
el cristall. S’ha de tenir en compte, a més, que l’entropia, que mesura el 
‘desordre’ atòmic, serà major en el líquid que en el cristall. 
 
D’aquesta manera, com més gran sigui la diferència entre la G del líquid i la del 
cristall, més fàcil serà la formació del vidre.  
 
Experimentalment, existeixen tres regles empíriques per a la producció de 
sistemes d’aliatges amorfs (veure [3]): 
- el sistema ha de ser multicomponent, de 3 elements o més 
- la diferència entre els radis atòmics ha de ser significant, 
d’aproximadament el 12% entre els 3 constituents principals 
- els calors de mescla han de ser negatius entre els 3 elements principals 
 
Tot i que aquestes regles s’han obtingut en la pràctica, es creu que les dues 
primeres dificulten la nucleació i la formació de la fase cristal·lina. La darrera, 
relacionada amb l’estabilitat, és necessària ja que un vidre té una composició 
homogènia i, per tant, els elements han de ser afins a l’hora de mesclar-se. 
 
Un cop es compleixen aquestes regles, n’apareix una altra que assegura que la 
GFA és bona si el quocient entre la Tg i la Tm és major que 0.6. Aquest 
quocient s’anomena temperatura reduïda (Trg). 
 
Pel que fa a les propietats d’aquests materials, destaquen, fonamentalment,  
les mecàniques i les magnètiques (veure [4]). 
 
Les propietats mecàniques dels vidres metàl·lics es diferencien amb les dels 
metalls convencionals. Mentre que aquests darrers tenen un mecanisme de 
deformació plàstica basat en la dislocació dels plans atòmics, en els vidres 
metàl·lics, al no tenir estructura cristal·lina, aquests plans no existeixen. El 
mecanisme de deformació plàstica dels metalls amorfs es basa, doncs, amb les 
anomenades bandes de cisalla. Tot i que cal destacar que aquest mecanisme 
encara s’està estudiant i no està totalment definit, fins el moment es creu que 
es deu a l’aparició d’una certa viscositat com a conseqüència de l’augment de 
temperatura experimentat al sofrir una tensió. No obstant, aquest mecanisme 
Introducció   3 
proporciona un límit plàstic molt menor que el que proporciona el de dels 
metalls cristal·lins. Per contra, els vidres metàl·lics tenen una major capacitat 
d’emmagatzemament d’energia (alt límit elàstic). Així, tenen bones propietats 
en la zona elàstica. Generalment, tot i ser poc dúctils, solen ser durs i, com a 
conseqüència, solen ser resistents al desgast. Aquest conjunt de propietats els 
fa aplicables en peces sotmeses a fregament constant o impactes. 
 
Des del punt de vista magnètic, la propietat més interessant dels vidres 
metàl·lics i la que, fins ara, ha donat més aplicacions a aquests materials, és 
que sovint són magnèticament tous. Aquesta propietat està relacionada amb la 
facilitat amb què els dominis magnètics del material canvien la seva orientació 
magnètica. Com més facilitat en el canvi, més petita és l’àrea del cicle 
d’histèresi i, per tant, hi ha menys pèrdues coercitives i energètiques quan 
s’inverteix la polaritat del camp magnètic aplicat. Tal i com es mostra en la Fig. 
I.2, el cicle d’histèresi d’un material amb magnetisme tou és menor que el d’un 
amb magnetisme dur. Una aplicació d’aquesta propietat seria en els nuclis de 
transformadors, ja que necessiten que l’orientació magnètica canviï amb 
facilitat i que les pèrdues energètiques siguin mínimes. 
 
 
 
Fig. I.2 Comparació del cicle d’histèresi d’un material magnèticament tou i d’un 
altre magnèticament dur 
 
Per acabar amb les propietats dels vidres metàl·lics, potser cal esmentar també 
la resistència a la corrosió, que tot i que no és necessàriament bona en tots els 
metalls amorfs, mostra una tendència general a l’augment de la dificultat de 
corrosió amb l’augment de la GFA, ja que es considera que com major GFA, 
més compacte és l’estructura.   
 
Paral·lelament, i/o conjuntament, a la investigació de les composicions òptimes 
dels materials per obtenir vidres metàl·lics, s’han anat desenvolupat diferents 
tècniques per a produir-los. Els mètodes més emprats són: 
• Solidificació ràpida: forn d’arc (arc-melting), en roda freda (melt-spinning 
o en caiguda lliure. 
• Deposició en fase vapor: physical vapor deposition o sputtering. 
• Precipitació química. 
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• Irradiació per neutrons o electrons. 
• Mètodes mecànics: grinding, extrusió, etc. 
• Transformacions de fase: descomposició de solucions sòlides. 
 
En aquest punt doncs, ja es pot explicar l’objectiu d’aquest treball de recerca i 
investigació. El que es pretén aconseguir és la producció d’aliatges lleugers, 
metàl·lics i amorfs en un forn d’arc. Aquest forn d’arc és un instrument utilitzat 
per a crear l’arc elèctric que fon la mostra i, per mitjà d’un ràpid refredament, 
intentar aconseguir que el material no es cristal·litzi. Aquest mètode de 
producció té l’avantatge que no necessita unes condicions extraordinàries de 
treball i, si s’aconseguís, proporcionaria uns materials de gran interès industrial 
amb gran facilitat.  
 
No obstant, cal remarcar que la producció dels vidres metàl·lics en el forn d’arc, 
treballant amb materials metàl·lics pesants ja s’ha aconseguit. La tasca 
realitzada en aquest treball s’orienta, doncs, a la obtenció de materials basats 
en elements lleugers mitjançant aquest sistema. 
 
Tot i això, el treball no només ha consistit en la producció dels materials, sinó 
que també s’ha hagut de posar en marxa i fer funcionar l’instrument. En un 
primer moment només es tenien les peces, pel qual s’ha hagut d’idear i pensar 
en el muntatge. 
 
Després del muntatge, es van procedir a elaborar les mostres, les 
composicions de les quals es basaven en els bons resultats obtinguts per unes 
altres investigacions, mitjançant extrusió en motlle de coure (copper mold 
casting method) (veure [5]).  
 
Es van seleccionar composicions del sistema Ca-Mg-Zn i del Ca-Mg-Zn-Cu que 
complien les regles empíriques explicades anteriorment. Així, el Calci es va 
escollir perquè el seu radi atòmic és gran (rCa=0.1976nm), el qual afavoriria la 
formació del vidre, té baixa densitat (1.54 g/cc), la qual cosa pot ser útil pel 
desenvolupament d’aliatges de baixa densitat, i és el més barat entre molts 
altres elements amb similar radi atòmic. El Magnesi, el Zinc i el Coure tenen 
radis atòmics (relatius al Ca) d’aproximadament 0.80, 0.71, i 0.62, respec-
tivament i formen composicions eutèctiques amb el Ca a temperatures baixes.  
 
El treball que es presenta a continuació s’estructura amb tres capítols. 
 
El primer capítol, Materials i tècniques experimentals, explica detalladament la 
tècnica del forn d’arc, així com també les tècniques d’anàlisi (la Difracció per 
raigs X i el Microscopi Electronic de Rastreig) que s’han utilitzat en l’anàlisi de 
les mostres elaborades. A més, es citen tots els materials utilitzats i es descriu 
la seva manipulació, incloent-hi l’estudi d’ambientalització. 
 
En el segon capítol es presenten els resultats obtinguts per a cada una de les 9 
mostres que s’han elaborat, distingint entre la producció al laboratori, l’anàlisi 
de difracció i, si escau, l’anàlisi microscòpic. 
 
Finalment, en el tercer capítol s’exposen les conclusions a les que s’han arribat. 
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CAPÍTOL 1. Materials i Mètodes experimentals 
 
1.1. Forn d’arc 
 
1.1.1. Definició 
 
El forn d’arc, l’aspecte del qual s’observa en la Fig. 1.1, és un instrument que 
genera un arc elèctric en una atmosfera inert, com és la d’Argó. Aquest tipus 
d’arc no és més que la descàrrega elèctrica produïda quan dos elèctrodes 
estan sotmesos a una diferència de potencial molt elevada, trobant-se en unes 
condicions de pressió adequades (normalment a baixa pressió). 
 
Durant la descàrrega es produeix una lluminositat molt intensa i un gran 
despreniment de calor, que fa que la temperatura arribi a valors molt alts. Així 
doncs, l’elevada temperatura permet que a dins del forn s’aconsegueixin fondre 
diferents materials, com ara metalls. 
 
 
 
Fig. 1.1 Forn d’arc 
 
1.2.1.1 Components del forn d’arc 
 
• Dues puntes de tungstè 
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Una punta de 2.4mm ∅ s’utilitza per a mantenir l’arc que fon la mostra. L’altre, 
de 4mm ∅, situada en la cassoleta de coure, s’utilitza per generar l’arc per 
primer cop, per mitjà del contacte amb l’altra punta (Fig. 1.2). 
 
 
 
Fig. 1.2 Punta de tungstè de 2.4mm i 4mm ∅, respectivament 
 
• Cassoleta de coure.  
Consta de dos gresols de diferents mides. El gresol més gran serveix per a 
col·locar-hi els metalls que composen la mostra i l’altre per a posar-hi Titani. A 
més, té una rosca de mètrica 3 per treure la cassoleta de coure (Fig. 1.3). 
 
 
 
Fig. 1.3 Cassoleta de coure amb el gresol amb els metalls de la mostra i el 
del titani 
 
• Rosca Allen de 1.5 per subjectar la punta 
• Quatre rosques per subjectar la tapa 
 
 
1.2.1.2 Components del conjunt del forn d’arc 
 
En quant a la resta del conjunt necessari per dur a terme tot el procés de la 
fusió dels materials en el forn, cal destacar: 
 
• Circuit de refrigeració 
Tot i haver un sol circuit, la refrigeració de la cassoleta de coure (per la part 
inferior) i de la punta (per la part superior) són independents. El refrigerant és 
aigua continguda dins un bidó que circula a través dels tubs i per dins del forn 
amb l’ajuda d’una petita bomba d’aigua, situada també a dins del bidó, que li 
Materials i Mètodes experimentals   7 
proporciona una pressió suficient per superar una alçada de 1.6 m 
aproximadament i mantenir un cabal de refrigeració adient (Fig. 1.4). 
 
 
 
Fig. 1.4 Circuit de refrigeració al forn d’arc 
 
• Font d’alimentació 
La font s’engega amb un interruptor i dóna corrent d’acord amb un pedal, 
regulant la intensitat que proporciona amb un potenciòmetre (Fig. 1.5) 
 
 
 
Fig. 1.5 Font d’alimentació del forn d’arc 
 
• Bomba rotatòria de buit 
Aquesta bomba aconsegueix un buit de l’ordre de 10-4 de la pressió atmosfèrica 
(Fig. 1.6). Funciona amb un oli concret per aquest tipus de bombes, i el seu 
nivell s’ha d’anar controlant i reomplint de tant en tant. Els tubs que la 
connecten a la clau de pas, així com també tots aquells que són sotmesos al 
buit, han de ser gruixuts i capaços d’aguantar la pressió exterior d’una 
atmosfera sense obstruir-se. A més, per tal d’assegurar l’estanqueitat de tot el 
circuit, les unions entre els diversos components es lubriquen amb un greix 
específic de buit. 
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Fig. 1.6 Bomba rotatòria de buit del forn d’arc  
 
• Una ampolla de gas d’Argó 
L’ampolla d’Argó es controla amb una clau principal per deixar sortir el gas 
de la bombona, i una vàlvula d’agulla, per regular la pressió de sortida. 
Aquestes pressions es mesuren amb dos manòmetres a la part superior de 
la bombona (Fig. 1.7); el manòmetre de la dreta indica la pressió a l’interior 
de la bombona i la de l’esquerra ho fa per la pressió de sortida. 
 
 
 
Fig. 1.7 Manòmetres de la bomba i vàlvula d’agulla 
 
• Un manòmetre  
El manòmetre, de precisió de 10 milibars, controla la pressió existent a dins 
del forn (Fig. 1.8). Aquest es situa entre dues claus: la que es troba al 
davant està connectada a la bomba de buit, i per tant és la que permet 
aconseguir el buit dins el forn; la de darrera, en canvi, dóna pas al gas inert.  
  
 
 
Fig. 1.8 Manòmetre del forn d’arc 
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En resum, en la imatge inferior (Fig. 1.9) es pot apreciar tot el conjunt necessari 
per constituir un forn d’arc. 
 
 
 
Fig. 1.9 Conjunt del forn d’arc 
 
1.1.2. Procediment 
 
El primer que cal fer a l’hora de preparar una mostra és conèixer la composició 
d’aquesta. Així, al laboratori, un cop s’havia decidit la composició que es volia 
aconseguir, en base a resultats anteriors o bé guiats pels resultats aconseguits 
per altres experiments aliens, es determinava matemàticament el pes teòric de 
cadascun dels elements de la mostra, així com també el de la mostra resultant. 
 
Seguidament es preparaven els diferents metalls que compondrien la mostra, 
pesant-los amb una balança d’una resolució 10-4 g, de manera que l’error en el 
pes experimental no superés l’1% del teòric. Es disposaven en petites safates, 
com mostra la Fig. 1.10. De dreta a esquerra les safates corresponen al Mg, 
Zn, Ca teòric i excés del Ca respectivament. 
 
 
 
Fig. 1.10 Safates amb els materials a punt per fondre 
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Després de pesar els materials, es netejava el forn d’arc amb acetona, també 
es passava l’aspirador per eliminar qualsevol partícula que pogués haver 
quedat a dins del forn, com podien ser petites estelles de vidre o pols. 
 
Amb el forn net, es col·locaven els materials a fondre dins el gresol més gran 
de la cassoleta de coure, i al més petit s’hi col·locava un tros de Titani (Fig. 
1.3). Es fixava la punta de tungstè de 2.4mm ∅ a la punta del suport amb la 
clau Allen de 1.5, de manera que aquesta sobresortís de 8 a 9mm i es tancava 
el forn, és a dir, es col·locava el vidre i s’enroscaven les femelles superiors, tot i 
que només s’havien de prémer amb la mà. 
 
El següent pas consistia en establir una pressió de 500 mbar d’Argó dins el 
forn. Per aconseguir-ho, s’obria l’ampolla del gas inert i s’ajustava la vàlvula 
d’agulla a una pressió de 0.5 bars aproximadament. També s’engegava la 
bomba rotatòria de buit i es purgava el forn tres cops. És a dir, primerament 
s’obria la clau per fer el buit dins el forn i quan el manòmetre marcava ja una 
pressió de 0 mbar (Fig. 1.8), es tancava la clau de la bomba i s’obria la que 
deixava entrar l’Ar. Quan el manòmetre indicava els 500 mb, es tancava la clau 
del gas. Aquest procediment es repetia tres cops per així assegurar una 
atmosfera més pura a dins del forn. 
 
Per acabar amb tots els preàmbuls que s’havien de dur a terme abans de 
fondre, es parava la bomba de buit i s’engegava la de l’aigua per posar en 
marxa el circuit de refrigeració; s’encenia el llum de la làmpada situada ben 
devora el forn d’arc i s’apagava la resta de llums de l’habitació; s’obria la 
finestra per tal que els gasos tinguessin una sortida exterior; s’agafaven les 
caretes de soldador; i es connectava la font d’alimentació del forn, fixant una 
primera intensitat d’uns 55A. La imatge Fig. 1.11 correspon a la situació del 
forn d’arc en el moment just abans de fondre: 
 
 
 
Fig. 1.11 Aparença del forn d’arc just abans de fondre 
 
Primerament es fonia el Ti, amb l’objectiu que consumís l’oxigen que pogués 
haver quedat dins el forn. Posteriorment, es generava l’espurna cap a la 
mostra, durant uns 30s com a màxim, i es repetia de 3 a 5 cops. Quan es 
considerava que estava prou fosa per una cara, es donava la volta a la mostra 
amb la mateixa punta, de manera que després es fonia l’altra cara. Amb la 
segona cara, el procés normalment no és repetia més de 3 cops. 
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Quan es veia que la mostra estava fosa i la superfície era més o menys 
homogènia, es desconnectava la font d’alimentació, es tornava a fer el buit dins 
del forn i es treien les femelles de la tapa superior. Així, a l’obrir la clau 
corresponent i deixar entrar Ar al forn fins aconseguir la pressió atmosfèrica, es 
tenia més facilitat per obrir el forn, ja que la pressió exterior i interior eren 
iguals. 
 
Finalment, es treia la mostra del forn, l’aspecte de la qual es mostra en la Fig. 
1.12. Després de netejar-la amb acetona, es pesava i es calculava la pèrdua de 
massa respecte la teòrica, calculada inicialment. Es calculava també el 
percentatge de la pèrdua de massa considerant que tota aquesta pèrdua fos 
Ca, ja que és l’element més volàtil. L’objectiu dels càlculs d’aquests 
percentatges era aconseguir una orientació pel percentatge extra de massa 
que s’hauria d’afegir per tal d’obtenir una mostra resultant amb la composició 
teòrica desitjada. 
 
 
 
Fig. 1.12 Aspecte de la mostra resultant dins el forn d’arc 
 
El darrer pas consistia en la preparació de la mostra per analitzar-la, 
posteriorment, amb la difracció de raigs X (XRD), tallant-la amb una serra 
circular (Fig. 1.13). 
 
 
 
Fig. 1.13 Serra circular 
 
Al mateix temps que es tallava la serra, s’anava netejant el forn novament. El 
vidre i les parts d’acer es netejaven amb acetona. A la cassoleta de coure, a 
més, s’hi passava un paper de vidre per tal d’eliminar les restes de material 
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calcinat que havien quedat adherides. També es treia punta a la barra de 
tungstè de 2.4mm ∅ amb una esmoladora, que s’havia fos i arrodonit a causa 
de l’elevada temperatura i intensitat que es dóna en la fosa. D’aquesta manera 
s’aconseguia l’arc elèctric amb molta més facilitat. 
 
1.2. Anàlisi XRD i SEM 
 
1.2.1. XRD 
1.2.1.3 Definició 
 
El descobriment dels raigs X el 1895 va permetre l’observació de l’estructura 
cristal·lina a nivell atòmic. La seva radiació, electromagnètica, cobreix l’espectre 
situat entre la radiació gamma i la ultraviolada.  
 
El 1912, Max von Laue es va adonar que una mostra cristal·lina causaria la 
difracció de raigs X ja que la distància interatòmica en una estructura cristal·lina 
(0.3 nm en un cristall simple) és del mateix ordre que la longitud d’ona dels 
raigs X (que es troba entre els 10pm i els 10nm). Tot i que les energies típiques 
dels fotons de radiació X estan compreses entre 100eV i 100keV, en la 
difracció s’utilitzen els raigs X de longitud d’ona més curta (entre pocs 
angstroms i 0.1 angstroms) d’energies entre 1keV i 120keV. 
 
Així, doncs, la XRD (X-ray diffraction, difracció de raigs X) és una tècnica 
versàtil i no destructiva utilitzada, principalment, per a l’obtenció de patrons de 
difracció de mostres cristal·lines. A partir d’aquests, s’aconsegueix la 
composició qualitativa i quantitativa de la mostra.  D’aquesta manera, es poden 
determinar  les fases cristal·lines presents en materials sòlids i en pols, així 
com també analitzar les seves propietats estructurals (com ara la tensió, 
composició de fase, orientació del cristall, etc.). A més d’aquestes aplicacions, 
es fan altres tipus d’identificacions, com la investigació de fases d’altes i baixes 
temperatures; també s’estudia la cristal·linitat d’un polímer, que pot ser part 
cristal·lí i part amorf; la tensió residual, que és la que es queda en el material 
després de sofrir una força externa; i es fan, a més, anàlisis de la textura.  
 
1.2.1.4 Preparació de la mostra 
 
Per l’obtenció de la difracció d’una mostra policristal·lina o en pols és important 
que la mostra tingui una superfície plana i la mida de gra sigui el més fi 
possible. De fet, la mostra ideal és aquella que és homogènia i que els petits 
cristalls que la composen estan distribuïts aleatòriament. La mostra es fixa 
damunt un suport per tal d’aconseguir, així, una superfície fina i plana. 
 
1.2.1.5 Funcionament de la Difracció de Raigs X 
 
Un difractòmetre de raigs X consisteix en: 
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- tub de raigs X 
- detector de raigs X  
- goniòmetre 
- monocromador secundari 
 
L’aspecte d’un difractòmetre en pols es mostra en la Fig.1.14. 
 
 
 
Fig.1.14 Difractòmetre de Raigs X en pols 
 
Un tipus de generador del feix de fotons és un tub de raigs X. En aquest, al 
qual s’ha fet el buit, s’emeten electrons com a resultat de l’escalfament d’un 
filament i, seguidament, són accelerats per un potencial elèctric d’un ordre de 
magnitud d’unes desenes de keV. Aquest alt potencial, mantingut al llarg dels 
elèctrodes, condueix els fotons cap a l’objectiu de metall. Els raigs X es 
produeixen en el moment de l’impacte entre el feix d’electrons i la mostra, i són 
radiats en totes direccions. La radiació de raigs X més utilitzada és l’emesa pel 
coure, que té una longitud d’ona característica per a la radiació K de 1.5418Å. 
 
Quan un feix de raigs X troba una xarxa cristal·lina, els raigs es dispersen en 
totes direccions. Tot i això, moltes dispersions interfereixen destructivament 
amb d’altres provinents d’altres àtoms i, per tant, s’eliminen (extincions) . Així, 
la difracció té lloc quan la direcció i la fase de la dispersió d’un raig X 
coincideixen amb les d’un altre raig (o raigs) dispersat per un altre àtom (o 
àtoms) d’un altre pla atòmic (o plans atòmics); és a dir, quan la interferència és 
constructiva. Amb aquesta interferència, les reflexions es combinen i formen 
nous fronts d’ona reforçats. 
 
La interpretació geomètrica simple que relaciona l’angle de difracció amb la 
distància interplanar es coneix com la llei de Bragg. Els raigs reflectits en plans 
atòmics diferents interfereixen positivament si la diferència dels seus camins 
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òptics és múltiple de λπ2 . A partir de la següent imatge (Fig.1.15), 
s’aconsegueix la relació per la qual té lloc la difracció: 
 
 
 
Fig.1.15 Reflexió de raigs X de dos plans atòmics en un sòlid 
 
Així, doncs, la fórmula de Bragg és: 
 
 θλ sin2dn =  (1.1) 
 
On n és el nombre de plans consecutius; λ, és la longitud d’ona del raig X; d, la 
distància entre els plans; i, θ, l’angle dispersat. La condició de difracció es pot 
produir per diferents plans d’índex hkl simultàniament, i per aquesta raó 
s’identifiquen les diferents distàncies com dhkl, tal com es pot veure a la 
Fig.1.15. 
  
El detector de raigs X es situa damunt la circumferència d’un cercle graduat, el 
centre del qual és la mostra a analitzar. A més, el detector i el suport de la 
mostra estan connectats mecànicament a un goniòmetre, de manera que la 
relació de rotació és 2:1. És a dir, que quan el detector rota un angle de 2θ, la 
mostra només ho fa en un angle θ. L’esquema que segueix aquest tipus de 
goniòmetre es mostra a la Fig.1.16. 
 
 
 
Fig.1.16 Geometria de Bragg-Brentano, θ-2θ. 
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A la següent figura (Fig.1.17), es mostra una fotografia del goniòmetre. 
 
 
 
Fig.1.17 Goniòmetre, amb el tub de raigs X (esquerra) i el detector (dreta). 
 
El monocromador secundari s’utilitza per tal d’assegurar que la radiació 
detectada sigui monocromàtica. Quan es col·loca en la posició corresponent 
davant del detector, només la radiació Kα es dirigeix al detector. En canvi, la Kβ 
i la radiació de fluorescència de fons (soroll produït pels electrons que es 
dirigeixen a altres regions dins de la font de raigs X) són difractades en un altre 
angle i no es detecten. 
 
Les senyals del detector són emmagatzemades en un sistema adient de 
comptatge, habitualment un ordinador. 
 
1.2.1.6 Mètode analític 
 
Partint que cada material cristal·lí té la seva estructura atòmica característica, 
difractarà els raigs X d’una forma única.  
 
Variant l’angle d’incidència, s’origina un espectre de difracció característic de la 
mostra. Per mitjà d’aquest espectre es poden identificar els diferents elements i 
composicions que formen la mostra (l’anàlisi qualitatiu) a partir de la 
comparació amb una base de dades que compta amb uns patrons de difracció 
de mostres pures. 
 
Existeixen diferents versions típiques d’aquestes bases de dades. Una d’elles 
és la PDF II (Powder Diffraction File II), que conté tota la informació d’una fase 
particular, incloent els paràmetres de la cel·la.  
 
Un típic espectre de difracció, per a una mostra policristal·lina, tal i com es 
mostra en la Fig.1.18,  consisteix en un gràfic que mostra la relació de les 
intensitats reflectides amb l’angle detectat (2θ). Cal esmentar que el pic ample 
que s’observa entre 4º i 18º és produït pel suport de la mostra, i no proporciona 
cap informació sobre la mostra. 
16   Producció d’aliatges lleugers en un forn d’arc 
 0
 20
 40
 60
 80
 100
 120
 140
 0  10  20  30  40  50  60  70
I
n
t
e
n
s
it
at
 (
cs
)
Angle 2θ (graus)
 
 
Fig.1.18 Espectre de difracció 
 
Per una altra banda, en el cas que s’analitzés una mostra amorfa, l’espectre de 
dispersió tindria un aspecte diferent. En un material amorf, els àtoms estan 
distribuïts de manera aleatòria i, per tant, les distàncies interatòmiques que els 
separen són extremadament variables així com tampoc existeixen plans 
atòmics ben definits. Donat aquest fet, doncs, la Llei de Bragg (1), es compleix 
molt rarament, ja que recordem que la longitud d’ona dels raigs incidents (que a 
més és monocromàtica) ha d’estar relacionada amb la distància entre els àtoms 
i l’angle de difracció. Per tant, les interferències constructives pràcticament no 
existeixen en una mostra amorfa i, en conseqüència, no es distingeixen pics a 
l’espectre de difracció. Així, s’obtenen espectres de la forma de la Fig.1.19: 
 
 20
 40
 60
 80
 100
 120
 140
 160
 180
 200
 220
 20  30  40  50  60  70  80  90  100
I
n
t
e
n
s
it
at
 (
cs
)
Angle 2θ (graus)
 
 
Fig.1.19 Espectre de difracció d’un material amorf  
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1.2.2. SEM 
 
1.2.2.1 Definició 
 
El SEM (Scanning Electron Microscope) és un microscopi electrònic que es va 
desenvolupar a la Universitat de Cambridge el 1951. A l’igual que tots aquests 
tipus de microscopis, es basa en la utilització d’electrons per obtenir la imatge. 
No obstant, el SEM no aconsegueix tota la imatge simultàniament, sinó que un 
feix d’electrons, estret i ben definit, va escombrant la mostra en sentit 
horitzontal. 
 
La seva construcció va significar un gran avanç sobretot per a l’estudi de noves 
àrees dins de la medicina i la física. Així, existeixen determinades avantatges 
vers altres microscopis convencionals que fan que, avui dia, el SEM sigui un 
dels instruments més utilitzats en molts camps de recerca. Una d’elles és la 
capacitat d’analitzar parts de la mostra relativament grans, ja que és possible 
enfocar tota la part alhora. A més, es produeixen imatges de gran resolució, és 
a dir, aquelles regions molt petites de la mostra es poden veure 
considerablement ampliades i, per tant, aconseguir un anàlisi més detallat. 
També cal esmentar la simplicitat en la preparació de les mostres, ja que 
només es requereix que siguin, o es facin, conductores de l’electricitat. 
 
La seva utilitat principal és, doncs, l’obtenció d’imatges de gran resolució, 
especialment en materials petris, orgànics i metàl·lics. I entre les aplicacions 
típiques del SEM se’n troben algunes com ara anàlisis fractogràfiques, de 
corrosió de superfícies i oxidacions; espessors i distribució de capes; estudi, 
anàlisis i avaluacions de fases, etc. 
 
La Fig.1.20 presenta la imatge de l’aspecte d’un equip de SEM actual. 
 
 
  
Fig.1.20 Versió moderna del SEM 
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1.2.2.2 Preparació de la mostra per SEM 
 
Durant la preparació d’una mostra, s’ha de procurar introduir les mínimes 
alteracions. 
 
A més, la mostra a analitzar ha de complir els següents requisits: 
- estabilitat química 
- resistència a la baixa pressió (condicions de buit) 
- producció elevada de SE (Electrons secundaris) 
- mesures adequades (d’acord amb el treball dels detectors) 
- orientada al detector i neta 
 
El primer pas en la utilització del SEM és la col·locació de les mostres dins la 
cambra de mostres. En la Fig.1.21 es pot veure la seva disposició en la 
cambra. Aquestes es situen damunt els diferents suports amb un adhesiu 
(típicament Ag o Au) que fa que siguin conductores i, per tant, estiguin 
connectades a massa, evitant que es carreguin elèctricament a causa dels 
electrons incidents. 
 
 
 
Fig.1.22 Disposició de mostres en la cambra de mostres 
 
1.2.2.3 Funcionament del SEM 
 
El SEM, com es pot observar a la Fig.1.20, està constituït per: 
- cambra de mostres: espai al final de la columna suficient per col·locar la 
mostra i els detectors. 
- sistema de buit 
- canó d’electrons 
- columna 
- comandaments i pantalles 
 
En la Fig.1.22 es dóna una imatge esquemàtica amb les parts del SEM per tal 
de facilitar la comprensió del funcionament del microscopi. 
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Fig.1.22 Esquema de funcionament del SEM 
 
Un cop es tenen les mostres col·locades correctament, es tanca la cambra de 
mostres i es fa el buit dins del cos del microscopi. Aquest procés es duu a 
terme amb l’objectiu d’evitar que les molècules d’aire interfereixin el feix 
d’electrons o la mateixa mostra, ja que la imatge resultant i els anàlisis en 
general podrien perdre qualitat. S’aconsegueix per mitjà de dues bombes que 
actuen en dues etapes diferents: una rotatòria, que fa el buit primari en la 
cambra de mostres (de l’ordre de 10-4 de la pressió atmosfèrica); i una 
turbomolecular, que obté un buit més potent (de l’ordre de 10-10) en tot el 
microscopi. En la Fig.1.23 es mostren el dos tipus de bombes. 
 
 
 
Fig.1.23 Bomba rotatòria i turbomolecular, respectivament. 
 
Aconseguit el buit, ja es pot analitzar la mostra. Per fer-ho, el feix d’electrons 
s’origina a la part superior del microscopi amb el canó d’electrons, mitjançant 
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l’escalfament d’un filament metàl·lic al qual s’aplica una diferència de potencial, 
aconseguint l’acceleració del feix cap a l’ànode. El feix segueix una trajectòria 
vertical al llarg de la columna del microscopi, movent-se a través d’unes lents 
electromagnètiques que l’enfoquen i el dirigeixen cap a la mostra d’acord amb 
el voltatge aplicat. 
 
Quan el feix incideix amb la mostra, provoca el salt d’alguns electrons de la 
mostra o bé la dispersió d’algun dels electrons incidents. En aquest punt, són 
els detectors els quals s’encarreguen de recollir aquests electrons, diferenciant 
el tipus d’electró que sigui. L’energia dels electrons detectats es converteix en 
una tensió que, amplificada, s’aplica al tub de raigs catòdics (CRT). Això fa que 
la intensitat del punt de llum també variï i, finalment, s’obté una imatge formada 
per milers de punts de diverses intensitats, corresponent a la topografia de la 
mostra. 
 
El SEM disposa d’un sincronisme entre la pantalla de TV en la que s’observa la 
mostra i el rastreig del feix d’electrons sobre la mostra. A la pantalla de TV la 
mida de la zona explorada és constant (la de la pantalla), mentre que la mida 
de la zona explorada en la mostra és variable i controlada per un atenuador 
que la redueix o l’augmenta. Aquest atenuador és qui controla els augments. 
 
Tot i que la imatge es genera seguint el mateix procés tan si l’electró detectat 
pertany a la mostra com si forma part del feix d’electrons, la imatge produïda no 
és la mateixa ja que les propietats d’un i altre també són diferents. Els electrons 
que han estat arrencats de la mostra reben el nom d’electrons secundaris (SE, 
Secondary Electron). Els del feix, en canvi, s’anomenen retrodispersats (BSE, 
BackScattered Electron). 
 
• Electrons secundaris 
 
Els SE es produeixen com a resultat d’una col·lisió inelàstica. Alguns cops, el 
pas d’un electró incident pel costat d’un àtom de la mostra és prou proper com 
per transferir part de la seva energia a un electró de menys energia d’aquest 
àtom. Com a conseqüència de la pèrdua energètica, té lloc una desviació en la 
trajectòria de l’electró incident, així com també la ionització de l’electró en 
l’àtom. D’aquesta manera, l’electró ionitzat abandona l’àtom amb una energia 
cinètica molt baixa (al voltant d’uns 5eV i normalment menor que 50eV). El nom 
d’electró secundari, per tant, sorgeix de la baixa energia cinètica de l’electró en 
relació a la que tenen els electrons incidents (que pot arribar fins keV). Així, es 
caracteritzen a la sortida de l’objecte per:  
- una zona d’emissió intensa de mida lleugerament superior a la zona de 
l’impacte del feix primari (elevada resolució) 
- energia cinètica petita (per aquest fet es necessita un detector polaritzat 
positivament per atreure’ls) 
- petita profunditat d’escapament (només els electrons que es generen en 
un zona propera a la superfície tenen la capacitat de sortir de la mostra i 
així ser captats pel detector) 
 
Cada electró incident pot generar diversos electrons secundaris. 
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La imatge formada per aquest tipus d’electrons dóna, principalment, informació 
topogràfica de la mostra, ja que la baixa energia cinètica de l’electró no permet 
que s’allunyi molt de la mostra i la forma geomètrica pot ser determinada amb 
exactitud. Així, s’aconsegueixen imatges amb grans augments (de 100.000x o 
més) i altes resolucions (fins aproximadament 40Å). 
 
• Electrons retrodispersats 
 
Els electrons retrodispersats es produeixen, a diferència dels secundaris, com a 
resultat de col·lisions elàstiques entre la mostra i el feix d’electrons incident. En 
les col·lisions d’aquest tipus, l’intercanvi d’energia és menyspreable i, per tant, 
els electrons detectats tenen una elevada energia cinètica. No obstant, però, es 
manifesta un canvi en el moment i, més concretament, en la direcció del vector 
de la velocitat. L’angle de dispersió pot variar entre 0º i 180º, sent típicament un 
valor pròxim a 5º. Així, es caracteritzen a la sortida de l’objecte per:  
- una zona d’emissió llarga (poca resolució) 
- estar marcats per la direccionalitat (elevada energia cinètica) 
- la sensibilitat en la composició química local, doncs la probabilitat que un 
electró sigui retrodispersat augmenta amb el nombre atòmic de l’àtom 
amb el que xoca  
 
En aquest cas, les imatges obtingudes pels BSE proporcionen informació 
composicional, a més de topogràfica. L’exactitud i precisió en la topografia de la 
mostra, però, no és del mateix nivell que l’aconseguida amb electrons 
secundaris, ja que la major energia de la qual disposen permet que s’allunyin 
més de la superfície i la imatge perdi qualitat. L’eficiència de la producció dels 
BSE és proporcional al número atòmic (Z) de la mostra, de manera que el 
contrast de la imatge és funció de la composició (com major és el número 
atòmic, més brillant és la mostra). 
 
1.2.2.4 Mètode analític 
 
El mètode utilitzat per a la determinació de la composició química de la mostra 
és l’ EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) de raigs X. És una tècnica de 
microanàlisi químic que detecta els raigs X que emet la mostra quan és 
excitada pel feix d’electrons. Així, es caracteritza la composició elemental del 
volum analitzat.  
 
Com ja s’ha esmentat anteriorment, quan una mostra és bombardejada per un 
feix d’electrons, alguns electrons abandonen els àtoms de la mostra. La vacant 
resultant és ocupada per un electró de la capa superior i la diferència d’energia 
entre una capa i l’altra s’allibera per mitjà de l’emissió d’un raig X.  
 
El detector de raigs X de l’EDS mesura el número de raigs X vers la seva 
energia, que és característica de l’element del qual s’ha emès el raig. 
Finalment, s’obté l’espectre de l’energia respecte els valors relatius de tots els 
raigs X detectats i s’avalua per a determinacions qualitatives i quantitatives dels 
elements presents en el volum analitzat. 
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La Fig.1.24 mostra un espectre típic aconseguit per l’EDS: 
 
 
 
Fig.1.24 Espectre de l’EDS 
 
1.2.2.5 Especificacions del SEM dels Serveis Tècnics de Recerca de la 
Universitat de Girona 
 
Equip: Microscopi Electrònic de Rastreig (MER) 
Marca i Model:  ZEISS DSM 960A 
Any:  1993  
 
Característiques: 
 
 Voltatge acceleració:  0.49 a 30kV 
 Augment:  4x a 300000x 
 Resolució:  25nm a 4nm 
 Registre d’imatge: Fot. química  f 6x7cm, Polaroid 
 4x5” 
 Imatge Digital 1024x1024 píxels 
 
 
1.3. Materials, manipulació, ambientalització 
 
1.3.1. Al laboratori 
 
En aquest apartat cal distingir entre els materials utilitzats i les mesures de 
seguretat preses en el procés d’elaboració de les mostres en el forn d’arc. 
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1.3.1.1  Materials 
 
Quant als materials emprats, en tots els casos s’ha respectat les mesures de 
seguretat en la manipulació establertes en les “Materials Safety Datasheets” 
(MSDS). Quan no es disposava de la MSDS d’un material s’ha consultat 
Handbooks de química per conèixer les precaucions a considerar.  
 
El conjunt de materials utilitzats al laboratori es pot dividir en dos grans grups: 
els elements que componen les mostres, que és el cas del Calci, el Zinc, el 
Magnesi i el Coure; i els materials utilitzats durant el procediment d’elaboració 
d’aquestes, com són l’acetona, l’Argó, el Titani i el Tungstè. 
 
Les dades físiques dels materials emprats es mostren a la Taula 1.1. 
 
Taula 1.1. Dades físiques dels materials emprats. 
 
 Ca Zn Mg Cu Acetona (CH3COCH3) 
Ar Ti W 
Número atòmic 20 30 12 29 - 18 22 74 
Pes atòmic 
(uma) 40.08 65.38 24.31 63.55 - 39.95 47.87 
183.8
4 
Punt de fusió 
(ºC) 839 419.5 650 1083 -94.9 -189.3 1668 3422 
Punt d’ebullició 
(ºC) 1484 907 1090 2567 56.3 -185.8 3287 5555 
Densitat a 20ºC 
(g/cm3) 1.55 7.14 1.74 8.92 0.79 1.78 4.51 19.25 
 
• Calci (Ca) 
 
S’ha utilitzat Ca granulat (Fig. 1.25), d’una puresa del 99.0% 
 
Perillositat: 
 
Tant el Calci com els seus compostos no són considerats tòxics, tot i que els 
fums generats durant la seva crema contenen Òxid de Calci. Aquests gasos 
són irritants per la pell, els ulls i les membranes mucoses.  
 
Manipulació: 
 
El Ca es conserva en atmosfera d’Argó, ja que si s’exposa a l’aire lliure s’oxida 
amb una gran facilitat. Així, contingut en una atmosfera inert, a temperatura 
ambient, es manté suficientment estable. 
 
• Zinc (Zn) 
 
El Zinc utilitzat (Fig. 1.25), també granulat, tenia una puresa del 98.8% o 
superior. 
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Perillositat: 
 
El Zinc és considerat com un material no-tòxic, excepte a l’escalfar-lo fins 
descompondre’s, fet que pot emetre gasos i vapors d’Òxid de Zinc. No obstant, 
la perillositat en la utilització del material és mínima. 
 
Manipulació: 
 
El Zinc en estat sòlid és estable, encara que si es troba en una atmosfera amb 
cert grau d’humitat crea una capa protectora de Carbonat de Zinc. Per tant, el 
Zinc es conserva en un dessecador, que manté els materials a una humitat 
inferior al 25%, mantenint una atmosfera prou seca per evitar la formació 
d’aquesta capa. 
 
• Magnesi (Mg) 
 
El Mg s’ha utilitzat en barra (Fig. 1.25), amb una puresa del 99.9% 
 
Perillositat: 
 
El Magnesi és un sòlid inflamable. Pot ser perjudicial si s’inhala, irritant el 
sistema respiratori. Al cremar-se, genera gasos i vapors tòxics que també 
poden causar irritacions als ulls i a la pell. 
 
Manipulació: 
 
En estat sòlid és un material d’alta estabilitat: s’oxida molt lentament en 
condicions d’ambient normals. Tot i això, es conservava en un contenidor ben 
tancat, protegit de qualsevol cop i lluny de qualsevol font d’ignició. 
 
Per obtenir el Mg necessari per a la mostra, es tallava el tros de barra requerit 
amb una serra per metalls. El tros de Mg tallat es netejava amb acetona abans 
de pesar-lo. Pel que fa a la pols produïda al serrar el metall, s’arreplegava i es 
llançava a les escombraries. 
 
• Coure (Cu) 
 
El Coure que s’ha fet servir (Fig. 1.25), a l’igual que el Ca i el Zn, era granulat, 
amb una puresa del 99.9% 
 
Perillositat: 
 
De la mateixa manera que tots els altres materials, els gasos i fums produïts en 
la seva crema poden causar irritació de la pell, dels ulls i del sistema respiratori. 
 
Manipulació: 
 
El Coure és un material estable. Convé guardar-lo en un lloc fresc i sec, evitant 
el contacte amb calor, així com també lluny de materials àcids i oxidants. A 
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més, s’ha d’evitar tenir al seu voltant qualsevol font d’ignició i s’ha de protegir 
de les descàrregues electrostàtiques. Igual que el Zn, el Cu es guardava en el 
dessecador. 
 
• Acetona (CH3COCH3) 
 
Aquest compost sintètic s’ha utilitzat en estat líquid, tal i com es troba 
naturalment al medi ambient. S’evapora fàcilment, és inflamable i soluble en 
aigua. S’ha utilitzat per a la neteja dels materials, incloent la mostra resultant, i 
del forn d’arc en general, ja que és un excel·lent dissolvent. 
 
Perillositat: 
 
L’acetona presenta un cert grau de perillositat. La inhalació prolongada 
d’aquest compost pot produir salivació, confusió mental, tos, vertigen, 
somnolència, mal de cap, irritació de la gargamella i pèrdua del coneixement. 
 
El seu contacte amb la pell fa que es torni seca i, en algunes ocasions, es pot 
envermellir. En quant al contacte amb els ulls, provoca irritació, envermelliment 
i visió borrosa. Pot danyar la còrnia. 
 
Manipulació: 
 
L’acetona es conserva en un dosificador de plàstic. No era necessari utilitzar-la 
en períodes de llargues durades, pel que la seva inhalació no era 
excessivament perjudicial. Es mantenia lluny de qualsevol font d’ignició, 
donada la seva elevada inflamabilitat.  
 
• Argó (Ar) 
 
L’Argó s’ha utilitzat en estat gasós amb una funció principal: mantenir una 
atmosfera inert, tant en la zona de treball (a l’interior del forn d’arc) com en 
l’ambient on es guardaven els materials sensibles a l’aire (el Ca i la mostra 
resultant). 
 
Així, es disposava d’una bombona cilíndrica d’Ar amb les següents 
especificacions: 
  
Producte: Argó 5.0 
Impureses: O2  ≤ 2 ppm/v 
 H2O ≤ 3 ppm/v 
 Cn Hm ≤ 0.2 ppm/v   
Pressió: 200/300 bar 
 
Perillositat: 
 
Donat el cas de ser un material inert, no reacciona amb altres materials i no és 
considerat tòxic. 
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Manipulació: 
 
La seva manipulació s’ha dut a terme per mitjà de la clau i la vàlvula d’agulla de 
les quals consta la mateixa ampolla, a més d’una clau per deixar entrar el gas 
al forn d’arc, tal com s’ha explicat anteriorment (apartat 1.1), o en el cas de 
guardar el Ca o la mostra en atmosfera inert, per deixar entrar el gas a l’interior 
bé dins dels recipients corresponents. 
 
 
 
Fig. 1.25 Materials utilitzats, per ordre: Calci, Zinc, Magnesi, Coure 
 
• Titani (Ti) 
 
El Titani s’ha fet servir en barra, amb la finalitat que absorbís l’Oxigen que 
hagués pogut quedar a dins del forn. Així, abans de fondre la mostra, es fonia 
el Titani. El Titani utilitzat tenia una puresa del 99.9% 
 
Perillositat: 
 
El Titani està considerat com un material fisiològicament inert. No és coneix cap 
cas d’intoxicació i es menysprea la seva perillositat. 
 
Manipulació: 
 
El Ti és un material estable a temperatura ambient. És recomanable guardar-lo 
en un lloc fresc, sec i ben ventilat, com és el dessecador on també es guardava 
el Cu. 
 
• Tungstè (W) 
 
El Tungstè o Wolframi ha funcionat com elèctrode per a crear l’arc, així com 
també per mantenir-lo, per mitjà de les dues puntes de diferents diàmetres, tal i 
com ja s’ha explicat en l’apartat 1.1.1.  
 
Perillositat: 
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Les propietats químiques, físiques i toxicològiques del Wolframi no han estat 
estudiades exhaustivament. Tot i això, d’acord amb la seva MSDS podria 
causar irritació als ulls, a la pell i al sistema respiratori.  
 
Manipulació: 
 
Convé guardar el W en un lloc fresc i sec. 
 
1.3.1.2  Mesures adoptades 
 
Pel que fa a les mesures de seguretat adoptades durant l’elaboració de les 
diferents mostres i en la seva manipulació són: 
 
• Full d’instruccions  
 
Per a l’ús del forn d’arc es van redactar un procediment a seguir, de manera 
ordenada, en l’elaboració de la mostra. Així, a part de facilitar i agilitzar la tasca, 
s’assegurava una utilització correcte del forn. 
 
• Guants 
 
S’evitava el contacte directe amb qualsevol material per dues raons principals: 
- no contaminar o alterar els materials degut al contacte amb la pell 
- evitar la irritació o ressecament de la pell. 
 
• Mascaretes de gas 
 
Per protegir-se de la irritació del sistema respiratori que podria causar la 
inhalació dels gasos produïts a dins del forn durant la crema. A més, la finestra 
estava oberta i actuava com a sortida dels gasos a l’exterior. 
 
• Caretes de soldador 
 
Utilitzades en el moment de fondre, ja que l’arc elèctric generat és perjudicial 
per la vista. Baix cap concepte es podia mirar l’arc de manera directa.  
 
 
1.3.2. Manipulació de les mostres per l’anàlisi de XRD 
 
Un cop tallada la mostra que es portaria a l’anàlisi de XRD, es guardava en 
condicions adients per evitar que s’oxidessin durant el seu transport. 
En un primer moment, les mostres es van guardar a dins de petites bosses, les 
quals contenien oli. El mètode, però, no va ser molt eficient, ja que les mostres 
s’oxidaven igualment i, a més, alteraven l’anàlisi de la mostra, ja que també 
quedaven restes d’aquest oli a la mostra. 
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Posteriorment, esperant per ser transportades a difracció, es van guardar en un 
assecador, a l’interior del qual hi havia una atmosfera d’Argó. Pel transport, es 
guardaven dins petits pots de vidre amb una tapa de plàstic, tancades prou 
hermèticament com per mantenir l’atmosfera inert. 
 
Finalment, per la falta de disposició d’un assecador, les mostres es van guardar 
directament en els petits pots de vidre, dins els quals l’atmosfera d’Ar 
s’aconseguia amb l’ajuda d’una bossa de guants, on primer es feia el buit i, a 
continuació, s’hi feia entrar el gas noble. Els pots es tancaven a l’interior de la 
mateixa bossa. Seguidament, s’obria la bossa i es treien els pots. 
 
Per a l’anàlisi de la XRD, pròpiament dit, la mostra es fixava en un suport per 
tal d’aconseguir una superfície fina i el més plana possible. 
 
 
1.3.3. Manipulació de les mostres per l’anàlisi en el SEM 
 
Tal i com s’explicava a l’apartat 1.2.2.2 i es pot observar a la Fig.1.22, les 
mostres es situen damunt els diferents suports amb un adhesiu (normalment 
Ag o Au) que assegura la conductivitat i, per tant, a l’estar connectades a 
massa, s’evita que es carreguin. 
 
 
1.3.4. Estudi d’ambientalització 
 
Així doncs, aquest treball està ambientalitzat. Com s’ha comentat anteriorment, 
els residus produïts pels materials i les tècniques utilitzades no requereixen cap 
tractament especial, doncs l’acetona s’evapora, la pols del magnesi ocasionada 
al serrar-lo no és tòxica i els gasos s’evacuen a l’exterior. A part d’aquests, no 
hi ha altres subproductes a tenir en compte. 
Resultats   29 
CAPÍTOL 2. Resultats 
 
2.1. Mostra: N1 (Mg16Zn24Ca60) 
 
2.1.1. Dades de la mostra 
 
2.1.1.1. Composició 
 
Taula 2.1. Mostra N1. Massa fosa: 2,8595 g, amb un 7,40% de pèrdua de 
massa total (13,42% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
 
 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic  
real   
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 16,00% 0,2750 15,99% 0,2750 -0,07% 
Zn 65,409 24,00% 1,1101 23,99% 1,1106 -0,03% 
Ca 40,078 60,00% 1,7005 60,02% 1,7023 0,03% 
100,00% 3,0856 100,00% 3,0879 
 
2.1.1.2. Observacions 
 
Per a la fosa, es va seguir full d’instruccions. Donada la falta de pràctica en la 
fosa, el procediment seguit no va ser òptim; és a dir, un cop es va tenir la cara 
superior de la mostra prou homogènia, enlloc de donar-li la volta amb la punta 
de tungstè, es va obrir el forn, es va girar la mostra amb l’ajuda d’unes pinces, 
es va tancar el forn i es va tornar a començar el procediment des de la purga. 
 
Al tractar-se de la producció de la primera mostra, es va considerar que el total 
de la massa podia ser d’uns 3g. No obstant, pel fet de treballar amb metalls 
lleugers, els diferents constituents de la mostra ocupaven tot el volum del 
gresol de Coure, de manera que gairebé no es podia mantenir el material dins 
de la cassoleta. Quant a la pèrdua de massa, tal i com es mostra a la Taula 
2.1, considerant que tota la pèrdua es referís al Ca, aquesta seria d’un 13,42%.  
 
2.1.2. Anàlisi de la XRD 
 
2.1.2.1. Espectre de difracció 
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Fig. 2.1 Espectre de difracció de la N1 
 
2.1.2.2. Observacions 
  
En la Fig. 2.1, el primer pic apreciable, de gran amplada (fins aproximadament 
els 20º), es tracta de les reaccions del suport damunt el que es troba la mostra. 
Així, els pics analitzables per a la mostra comencen a partir d’aquest primer 
gran pic.  
 
Es poden observar pics a partir d’un angle 2θ de 30º aproximadament. Per tant, 
la mostra és policristal·lina. El pic més destacable és el que es situa 
precisament als 30º, amb una intensitat de pràcticament 100 counts. D’acord 
amb la base de dades utilitzada (PDF II), aquest pic podria correspondre a un 
compost de Zinc i Calci, el CaZn, els pics del qual també corresponen amb 
altres pics menys intensos del gràfic. 
Un altre compost que podria ser la causa dels pics és el CaZn5, així com també 
podrien ser-ho diversos òxids de zinc, com són el ZnO i el ZnO2. 
 
Cal puntualitzar que per al transport d’aquesta mostra no es va tenir en compte 
l’oxidació que podia sofrir i no es va prendre cap mesura per protegir-la de la 
corrosió. 
 
2.1.3. Anàlisi aconseguit en el SEM 
 
2.1.3.1 Resultats 
 
Les imatges de la mostra N1 obtingudes amb el SEM, per mitjà del detector 
d’electrons secundaris (SE) i del de retrodispersats (BSE), respectivament, a 
15x són les que es donen a la Fig. 2.2. La Fig. 2.3 és una imatge obtinguda a 
partir de l’escombrat de SE a 200x. La composició de la mostra en aquesta 
zona és, en percentatge en pes, d’un 32.55% de Ca, un 5.21% de Mg, un 
15.61% de Zn, un 36.94% d’O, un 9.60% de C i un 0.09% de Si. 
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Fig. 2.2 Imatges SE i BSE, respectivament, de la mostra N1 a 15x 
 
 
 
Fig. 2.3 Imatge SE de la mostra N1 a 200x 
 
2.1.3.2 Observacions 
 
A la Fig. 2.2 es pot veure la forma general de la mostra analitzada en el SEM. 
Amb aquestes primeres imatges, la mostra sembla tenir una superfície bastant 
homogènia. 
 
En l’anàlisi de la composició de la Fig. 2.3, apareixen elements que no formen 
part dels constituents teòrics de la mostra, com són l’O, el C i el Si. 
 
A partir de la composició en pes obtinguda pel SEM, es va realitzar una 
normalització d’aquests percentatges a percentatges atòmics, només 
considerant els elements teòrics de la mostra. Així, el Mg constituïa un 16.94%, 
el Zn un 18.86% i el Ca un 64.19%. Aquests valors donen un error relatiu del 
5.89%, el -21.40% i el 6.99%, respectivament, respecte la composició teòrica. 
 
 
2.2. Mostra: N2 (Mg16Zn24Ca60) 
 
2.2.1. Dades de la mostra 
 
2.2.1.1. Composició 
 
32   Producció d’aliatges lleugers en un forn d’arc 
Taula 2.2.  Mostra N2. Massa fosa: 1,9072 g, amb un 9,65% de pèrdua de 
massa  total (21,93% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
 
 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic  
real   
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 19,00% 0,2067 18,12% 0,2067 -4,65% 
Zn 65,409 7,00% 0,2049 6,73% 0,2065 -3,92% 
Ca 40,078 47,00% 0,8431 49,39% 0,9292 5,09% 
Cu 63,546 27,00% 0,7680 25,77 0,7686 -4,57% 
100,00% 2,0227 100,00% 2,1110 
 
2.2.1.2. Observacions 
 
En aquesta producció es va decidir que la massa de la mostra seria d’uns 2g 
per tal que tota la massa es col·loqués fàcilment dins del gresol. A diferència de 
la resta de mostres, un dels constituents és el Coure. No obstant, aquest 
element sol tenir dificultats per mesclar-se amb altres, pel que a la mostra 
resultant es podien veure, a ull nu, petites partícules d’aquest element. 
 
Considerant que tota la massa perduda durant la producció de N1 era Ca, es 
va decidir afegir a la mescla un 10% extra de la massa de Ca teòrica. Com a 
conseqüència, els percentatges de l’error relatiu superen l’1%. 
 
2.2.2. Anàlisi de la XRD 
 
2.2.2.1. Espectre de difracció 
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Fig. 2.4 Espectre de difracció de la N2 
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2.2.2.2. Observacions 
 
La N2 presenta els pics de major intensitat, al voltant dels 30 counts, entre un 
angle 2θ de 32º a 43º. Compostos formats pel Zn i el Mg o el Cu i el Ca, com 
ara el Mg2Zn11 o el Ca2Cu poden correspondre als pics més destacats. Els 
altres pics podrien haver estat produïts per un compost format de Zinc i 
Magnesi (CuZn5) i també per un òxid de magnesi (MgO2) o de calci (CaO). 
 
Per al transport d’aquesta mostra tampoc es va adoptar cap mesura que la 
protegís de l’oxidació. 
 
2.2.3 Anàlisi aconseguit en el SEM 
 
2.2.3.1 Resultats 
 
La Fig. 2.5 correspon a una imatge obtinguda per BSE a 200x. 
 
 
 
Fig. 2.5 Imatge BSE a 200x de la N2 
 
Analitzant les zones blanques de la imatge anterior (Fig. 2.5), es van obtenir les 
següents a 3000x, per mitjà de SE i BSE, respectivament. 
 
 
 
Fig. 2.6 Imatges SE i BSE, respectivament, de la mostra N2 a 3000x 
 
Es van realitzar dos anàlisis de les composicions de la N2 a 100.000x i a 
3000x, els resultats de les quals s’allunyaven molt del valor teòric. El primer 
anàlisi, normalitzat a atòmic i tenint en compte només els elements 
constituents, uns percentatges de 0.30% de Mg, el 9.94% de Zn, el 52% de Ca 
i el 37.42% de Cu. En el cas del segon, hi havia un  25.69% de Mg, un 7.28% 
de Zn, un 53.42% de Ca i un 13.61% de Cu.  
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A la Fig. 2.7. es pot observar l’EDS corresponent al primer cas. 
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Fig. 2.7. EDS de la N2 a 100.000x 
 
2.2.3.2 Observacions 
 
En la Fig. 2.5 es pot apreciar una estructura cristal·lina notable. A més, la 
imatge compta amb gran heterogeneïtat.  
 
També es pot observar heterogeneïtat de l’estructura en les imatges de la Fig. 
2.6.  
 
Amb els resultats de les composicions, l’error relatiu mig respecte els 
percentatges teòrics donava un -31.61% de Mg, un 23.04% de Zn, un 12.51% 
de Ca i un -5.50% de Cu. L’error relatiu de la composició corresponent a la Fig. 
2.7 és el major de  totes les mostres. A la imatge es pot apreciar un alt 
contingut de Ca i Cu, principalment. 
 
 
2.3 Mostra: N3  (Mg15Zn21Ca64) 
 
2.3.1 Dades de la mostra 
 
2.3.1.1 Composició 
 
Taula 2.3. Mostra N3. Massa fosa: 2,2439 g, amb un 10,12% de pèrdua de 
massa total (16,40% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
Resultats   35 
 
 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic  
real   
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 15,00% 0,2001 14,44% 0,2001 -5,75% 
Zn 65,409 21,00% 0,7555 19,83% 0,7555 -5,55% 
Ca 40,078 64,00% 1,5410 66,03% 1,5410 3,17% 
100,00% 2,4966 100,00% 2,3618 
 
2.3.1.2 Observacions 
 
Per a la tercera mostra, es va seguir el mateix raonament d’afegir un 10% extra 
de Ca, ja que no es van considerar que els resultats obtinguts de la N2 fossin 
prou fiables. 
 
2.3.2 Anàlisi de la XRD 
 
2.3.2.1 Espectre de difracció 
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Fig. 2.8 Espectre de difracció de la N3 
 
2.3.2.2 Observacions 
 
En aquesta mostra es van formar compostos de Zn i Ca, com el CaZn3, 
coincidint amb el major pic observable de la Fig. 2.8, situat a uns 30º. A més, 
els pics d’aquest compost corresponen també a d’altres d’intensitats inferiors. 
També es van formar compostos de calci i magnesi (CaMg2) i es van trobar els 
elements, per ells sols, de Ca i Mg.  
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Aquesta mostra es va transportar a dins d’oli per tal d’evitar una oxidació 
excessiva. 
 
La variació de la forma i l’amplada del primer pic respecte el de la primera 
mostra (Fig. 2.1), es deu a un canvi del suport utilitzar per a la subjecció de les 
mostres. 
 
2.3.3 Anàlisi aconseguit en el SEM 
 
2.3.3.1 Resultats 
 
La imatge aconseguida per SE de la N3 a 11x és la següent: 
 
 
 
Fig. 2.9 Imatge SE de la N3 a 11x 
  
La zona blanca que es veu al centre de la Fig. 2.9, es veu ampliada a 100x a la 
Fig. 2.10, amb imatges de SE i de BSE, respectivament. 
 
 
 
Fig. 2.10 Imatges SE i BSE, respectivament, de la N3 a 100x 
 
Els anàlisis de les composicions realitzats, a 200x (a una zona homogènia des 
de 11x), i a 10.000x (a la zona blanca) van donar uns resultats, normalitzats i 
en percentatges atòmics de: 14.82%Mg, 14.32%Zn i 70.86%Ca; i 15.96%Mg, 
18.28%Zn i 65.76%Ca.  
 
Per a la segona composició, la de 10.000x, l’ EDS obtinguda es mostra a la 
Fig. 2.11. 
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Fig. 2.11 EDS de la mostra N3 a 10.000x 
 
2.3.3.2 Observacions 
 
Els anàlisis de les composicions es van realitzar per tal de comparar la 
diferència existent entre la zona homogènia i la part de la zona blanca. Així, 
doncs, el Zn és l’element que més augmenta la seva composició. Contraposant 
les dues EDS’s es pot apreciar aquest increment del Zinc, apareixent un pic 
notable en el segon. Tot i això, la composició d’aquest anàlisi, normalitzada i en 
referència al percentatge atòmic és la que més s’aproxima a la composició 
teòrica desitjada en quant a totes les composicions de cada un dels anàlisis de 
les diferents mostres i, per tant, la que té l’error relatiu mínim (un 6.41% d’error 
en Mg; un -12.97% en Zn; i un 2.75% en Ca). 
 
Entre els elements que apareixen als anàlisis, cal esmentar la presència del 
Carboni, degut probablement a restes de l’oli en què les mostres van ser 
transportades. En els diferents anàlisis, constitueix un percentatge atòmic de la 
mostra elevat: 16.63% i 20.29%. 
 
 
2.4 Mostra: N4 (Mg15Zn21Ca64) 
 
2.4.1 Dades de la mostra 
 
2.4.1.1 Composició 
 
Taula 2.4. Mostra N4. Massa fosa: 1,2674 g, amb un 4,12% de pèrdua de 
massa total (un 6,45% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
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 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic  
real 
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 15,00% 0,1000 13,24% 0,0996 -11,71% 
Zn 65,409 21,00% 0,3768 18,67% 0,3779 -11,09% 
Ca 40,078 64,00% 0,7036 68,09% 0,8444 6,39% 
100,00% 1,1803 100,00% 1,3219 
 
2.4.1.2 Observacions 
 
Per tal de seguir estudiant el percentatge de la massa perduda, amb 
l’elaboració d’aquesta mostra es va afegir un 20% més de la massa de Ca 
teòrica, és a dir, 0.1407g.  
 
A més, també cal esmentar que en la producció de la mostra es va seguir un 
procediment un tant diferent als altres. Es va fondre primer el Mg i el Zn, per a 
comprovar quina pèrdua de massa s’obtenia tenint en compte tan sols aquests 
dos elements. El resultat va ser d’una pèrdua de l’1% de la massa d’aquests 
dos. 
 
2.4.2 Anàlisi de la XRD 
 
2.4.2.1 Espectre de difracció 
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Fig. 2.12 Espectre de difracció de la N4 
 
2.4.2.2 Observacions 
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Tal i com es pot veure, el gràfic obtingut no consta de pics notables. De fet, 
comparant amb la base de dades no s’ha trobat cap compost possible que 
correspongui amb aquests pics. 
 
En principi dóna una bona impressió per l’objectiu que es vol aconseguir, ja que 
una mostra amorfa no compta amb un espectre de difracció amb pics destacats 
i reconeguts. És per tant segur que una part important del volum de la mostra 
és amorfa, tal com es pretenia. 
 
A l’igual que la N3, la mostra es va traslladar a dins d’oli, tot i que l’anàlisi per 
EDS (Fig.2.15) sembla indicar que la mostra es va oxidar parcialment. 
 
2.4.3 Anàlisi aconseguit en el SEM 
 
2.4.3.1 Resultats 
 
Les imatges de la Fig. 2.13 que corresponen a la N4 van ser obtingudes per 
mitjà del detector d’electrons secundaris i del de retrodispersats, 
respectivament, a 50x. La Fig.2.14 és una imatge BSE en la qual s’analitza una 
zona corresponent a la imatge de també BSE de la Fig.2.13. Concretament, es 
tracta de la partícula blanca que apareix al centre de la imatge, de color més 
blanc. Aquesta imatge té un augment de 1000x. 
 
 
 
Fig. 2.13 Imatges SE i BSE, respectivament, de la mostra N4 a 50x 
 
 
 
Fig. 2.14 Imatge BSE de la mostra N4 a 1000x 
 
L’anàlisi EDS aconseguit per la mateixa zona, encara que amb un augment de 
200.000x, es mostra a la Fig. 2.15  
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Fig. 2.15 EDS de la N4 a 200.000x 
2.4.3.2 Observacions 
 
La zona blanca més homogènia de la imatge SE de la Fig.2.13 no es veu 
particulada. Per altra banda, d’acord amb els anàlisis obtinguts, en altres zones 
sembla que la mostra consta de partícules de Zn que no s’han acabat de 
fondre. 
 
Tot i que en l’espectre de difracció es pot veure un clar pic de Ca, també 
n’apareix un de Zn. De fet, és la seva composició la que ha variat 
considerablement en comparació a un anàlisi més general. Així, en aquest 
EDS, el Zn representa un 10.47%at de la mostra, comptant amb tots el 
elements, mentre que en anàlisis anteriors no arriba al 4%at.  
 
 
2.5 Mostra: N5 (Mg16Zn24Ca60) 
 
2.5.1 Dades de la mostra 
 
2.5.1.1 Composició 
 
Taula 2.5. Mostra N5. Massa fosa: 1,2674 g, amb un 5,03% de pèrdua de 
massa total (8,44% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
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 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic  
real   
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 16,00% 0,1071 14,28% 0,1071 -10,74% 
Zn 65,409 24,00% 0,4323 21,42% 0,4323 -10,75% 
Ca 40,078 60,00% 0,6623 64,30% 0,7951 7,16% 
100,00% 1,2017 100,00% 1,3345 
 
2.5.1.2 Observacions 
 
Es va trobar convenient que la massa total teòrica de la mostra estigués pel 
voltant d’1 g, ja que d’aquesta manera tots els components de la mostra es 
col·locaven perfectament a dins de la cassoleta sense que cap partícula sortís 
fora del gresol i es facilitava la fusió dels materials. 
 
La massa extra del Ca d’aquesta mostra va ser d’un 20% de la massa teòrica, 
és a dir, se li va afegir una massa de 0.1325g de Ca als 0.6623g inicials. 
 
En la N5 també es va fondre primer el Zn i el Mg, que van sofrir una pèrdua del 
5.21% de la seva massa; és a dir, 0.0281g. Finalment, la pèrdua de la massa 
total representava un 5.03% de la massa total teòrica, i per tant, considerant 
tota la pèrdua com Ca, d’aquest element en representava un 8.44%. 
 
2.5.2 Anàlisi de la XRD 
 
2.5.2.1 Espectre de difracció 
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Fig. 2.16 Espectre de difracció de la N5 
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2.5.2.2 Observacions 
 
La majoria de compostos obtinguts en aquesta mostra són òxids. Cal 
especificar, però, que tot i portar la mostra dins oli per dificultar l’oxidació, a 
l’hora de fondre el Ca s’havia oxidat un poc. Així, es troba el CaO, el MgO2, i el 
ZnO. Per altra banda, també es troba el compost CaZn, coincidint amb els pics 
situats aproximadament als 30.5º, als 37º, als 41º i als 54º. 
 
2.5.3 Anàlisi aconseguit en el SEM 
 
2.5.3.1 Resultats 
 
La mostra N5 utilitzada per difracció té una forma general tal i com es pot 
observar a la Fig. 2.17, aconseguida per BSE a 13x. 
 
 
 
Fig. 2.17 Imatge BSE a 13x de la N5 
 
Es van fer dos anàlisis de la mostra: un a la part superior, on la mostra sembla 
ser més homogènia; i un altre a part inferior, a la zona més blanca. 
 
2.5.3.2 Observacions 
 
A partir de la imatge general de la mostra (Fig.2.17) es pot concloure que 
aquesta no és molt homogènia, ja que es poden apreciar diferents zones més 
blanques cap a la punta de la mostra i una petita zona més fosca a la zona 
oposada. 
 
Cal destacar que en l’anàlisi de les composicions, tal i com es pot observar en 
les EDS’s corresponents, existeix una clara variació del Zn, comptant amb un 
percentatge major en la zona blanca (21.51%at, normalitzat, respecte el 
9.41%at, també normalitzat, corresponent a la part homogènia) 
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2.6 Mostra: N6 (Mg16Zn24Ca60) 
 
2.6.1 Dades de la mostra 
 
2.6.1.1 Composició 
 
Taula 2.6. Mostra N6. Massa fosa: 1,1960 g, amb un 4,71% de pèrdua de 
massa total (un 7,88% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
 
 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic  
real   
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 16,00% 0,0994 14,10% 0,0994 -11,88% 
Zn 65,409 24,00% 0,4013 21,37% 0,4055 -10,55% 
Ca 40,078 60,00% 0,6147 64,53% 0,7502 7,55% 
100,00% 1,1153 100,00% 1,2551 
 
2.6.1.2 Observacions 
 
D’acord amb els percentatges de pèrdues de massa de les mostres anteriors, 
es va calcular que seria necessari afegir un 23% més de Ca respecte la massa 
teòrica indicada per tal d’obtenir una mostra resultant amb la composició 
desitjada. Així, en la producció de la N6 es va posar aquest percentatge extra. 
 
La fosa, a diferència de les dues mostres anteriors, es va realitzar amb tots els 
elements a dins del gresol de Cu alhora. A més, durant el procés es va variar la 
intensitat proporcionada per la font d’alimentació: una primera fosa a 55A, unes 
quatre més a 65-70A i, per acabar, un parell més a 80A.  
 
Una millora en la producció de la mostra va ser no obrir el forn per a girar la 
mostra. A la N6 se li va donar la volta amb la mateixa punta de tungstè de 
2.4mm ∅, amb l’ajuda de la petita mobilitat que permetia el suport. 
 
2.6.2 Anàlisi de la XRD 
 
2.6.2.1 Espectre de difracció 
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Fig. 2.18 Espectre de difracció de la N6 
 
2.6.2.2 Observacions 
 
En aquest espectre, a diferència dels anteriors, es pot apreciar una quantitat de 
pics major. Aquest fet pot ser conseqüència d’haver posat un excés de Ca 
superior als anteriors casos, que podria haver afavorit la creació de compostos 
cristal·lins a l’estar més allunyat de les composicions que afavoreixen la 
formació d’amorfs. 
 
Tot i això, la base de dades no ha reconegut alguns dels pics principals com els 
situats al voltant de 30º. Altres pics corresponen amb els compostos CaZn3 i 
MgZn2, i amb l’òxid CaO. També s’ha trobat el Ca. 
 
Es va considerar innecessari l’anàlisi d’aquesta mostra per mitjà del SEM, ja 
que els resultats obtinguts per l’anàlisi de XRD ja mostraven una estructura 
cristal·lina. 
 
 
2.7 Mostra: N7 (Mg15Zn21Ca64) 
 
2.7.1 Dades de la mostra 
 
2.7.1.1 Composició 
 
Taula 2.7. Mostra N7. Massa fosa: 1,2835 g, amb un 4,47% de pèrdua de 
massa total (un 6,93% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
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 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic  
real   
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 15,00% 0,1007 13,15% 0,1007 -12,33% 
Zn 65,409 21,00% 0,3794 18,31% 0,3774 -12,79% 
Ca 40,078 64,00% 0,7085 68,54% 0,8654 7,09% 
100,00% 1,1886 100,00% 1,3435 
 
2.7.1.2 Observacions 
 
La N7 presenta la mateixa composició que la N3, tot i que la massa del Ca 
extra és del 23%, seguint, encara, el raonament anterior. 
 
En la producció d’aquesta mostra es va utilitzar un nou gresol a la cassoleta de 
Cu per tal de poder-hi posar una petita peça de titani amb l’objectiu que 
consumís l’oxigen que pogués quedar a l’interior del forn. Així, es cremava 
primer el titani i després es procedia a fondre la mostra. 
 
La fusió d’aquesta mostra també es va dur a terme amb diferents intensitats: 
entre 55 i 75A. 
 
2.7.2 Anàlisi de la XRD 
 
2.7.2.1 Espectre de difracció 
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Fig. 2.19 Espectre de difracció de la N7 
 
2.7.2.2 Observacions 
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Similar a l’espectre obtingut de la N6, els pics d’aquest coincideixen amb 
compostos com  MgZn2, CaMg2 i CaZn2. A més, també apareix l’òxid de calci 
(CaO). 
 
Per la mateixa raó que la N6, la mostra N7 no es va analitzar a través del SEM. 
 
Les mostres N8 i N9 no es van poder analitzar a causa d’un problema amb el 
forn d’arc durant la seva producció. 
 
 
2.8 Mostra: N10 (Mg15Zn24Ca64) 
 
2.8.1 Dades de la mostra 
 
2.8.1.1 Composició 
 
Taula 2.8. Mostra N10. Massa fosa: 1,2358 g, amb un 4,17% de pèrdua de 
massa total (un 6,53% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
 
 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic 
real   
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 15,00% 0,0976 13,26% 0,0976 -11,61% 
Zn 65,409 21,00% 0,3677 18,62% 0,3677 -11,34% 
Ca 40,078 64,00% 0,6867 68,12% 0,8244 6,44% 
100,00% 1,1520 100,00% 1,2894 
 
2.8.1.2 Observacions 
 
Aquest cop es va provar la mateixa composició teòrica que N4, amb el mateix 
percentatge extra de Ca. Amb aquesta mostra, doncs, es volia comparar el 
percentatge de massa perdut de les dues mostres teòricament iguals, amb la 
finalitat d’entendre la raó per la pèrdua de massa. 
 
La fosa es va realitzar amb tots els materials alhora, mentre que en la N4 es 
van fondre primer el Mg i el Zn. 
 
2.8.2 Anàlisi de la XRD 
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2.8.2.1 Espectre de difracció 
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Fig. 2.20 Espectre de difracció de la N10 
 
2.8.2.2 Observacions 
 
L’espectre obtingut per la N10 (Fig. 2.20) compta amb una majoria de pics 
corresponents al compost CaZn. A més, els pics de l’òxid de calci (CaO2) i a la 
Zincita (ZnO) també hi són presents. 
 
La mostra N10 tampoc va ser analitzada a través del SEM. 
 
 
2.9 Mostra: N11 (Mg15Zn21Ca64) 
 
2.9.1 Dades de la mostra 
 
2.9.1.1 Composició 
 
Taula 2.9. Mostra N11. Massa fosa: 1,1734 g, amb un 3,56% de pèrdua de 
massa total (5,76% de pèrdua respecte la massa de Ca). 
 
 Composició Teòrica Composició Real 
Element 
massa 
atòmica 
(g) 
% atòmic 
nominal  
massa 
teòrica (g)
% atòmic  
real   
massa 
mesurada 
(g) 
% error 
atòmic 
relatiu 
Mg 24,305 15,00% 0,0972 14,10% 0,0973 -5,98% 
Zn 65,409 21,00% 0,3662 19,78% 0,3672 -5,82% 
Ca 40,078 64,00% 0,6839 66,12% 0,7522 3,31% 
100,00% 1,1473 100,00% 1,2167 
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2.9.1.2 Observacions 
 
La composició teòrica de la N11 correspon a la N3, ja que es seguia el mateix 
objectiu de la mostra anterior. Durant la fosa d’aquesta mostra, però, es va 
haver d’obrir el forn ja que la punta de tungstè s’havia anat consumint i havia 
quedat massa curta per a crear l’arc. 
 
2.9.2 Anàlisi de la XRD 
 
2.9.2.1 Espectre de difracció 
 
 0
 10
 20
 30
 40
 50
 60
 70
 80
 90
 0  10  20  30  40  50  60  70
I
n
t
e
n
s
it
at
 (
cs
)
Angle 2θ (graus)
 
 
Fig. 2.21 Espectre de difracció de la N11 
 
2.9.2.2 Observacions 
 
La difracció realitzada per a la N11 (Fig. 2.21) dóna com a resultat uns pics la 
major part dels quals corresponen al compostos CaZn. Tot i això, també 
apareixen òxids com el MgO4, el ZnO i el CaO.  
 
A l’igual que la N6, N7 i N10,  la mostra N11 no es va analitzar amb el SEM. 
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CAPÍTOL 3. CONCLUSIONS 
 
La finalitat d’aquest treball ha estat l’elaboració de vidres metàl·lics constituïts 
per elements lleugers. No obstant, per falta de temps, no s’ha aconseguit la 
perfecció de la tècnica de producció i, per tant, tampoc s’ha aconseguit 
completament l’objectiu proposat.  
 
El primer pas d’aquest treball va consistir en el muntatge del forn d’arc. Es 
disposava dels components bàsics del forn i es va haver d’ensamblar i 
completar amb els accessoris necessaris. En concret, es va instal·lar i 
comprovar el funcionament de l’equip de refrigeració, que el forn i els diferents 
tubs utilitzats aguantessin les condicions de pressió a les que serien sotmesos, 
etc. 
 
Un cop l’instrument va estar a punt, es va procedir a l’elaboració de les 
mostres. Al mateix ritme que s’anaven produint, s’anaven incloent algunes 
millores o el que es considerés convenient per a les pròximes mostres, o bé 
solucionant els problemes que s’anaven trobant. Així, es va millorar la fosa ja 
que, un cop haver agafat més pràctica, ja s’era capaç de donar la volta a la 
mostra amb la punta de tungstè, sense la necessitat d’obrir el forn de nou i, 
seguidament, tornar-lo a purgar. També es va modificar el procediment de 
conservació de les mostres produïdes, especialment durant el seu transport per 
a l’anàlisi de difracció de raigs X, des de no tenir en compte l’oxidació 
d’aquestes durant el trasllat, a guardar-les en oli i, finalment guardar-les en una 
atmosfera inert d’Ar. A més, es va canviar la punta d’acer que subjectava la 
punta de tungstè, soldada a la resta del forn, per una altra que s’enrosca; es va 
introduir una petita peça de Ti per què en una fosa prèvia consumís l’oxigen 
que podia haver quedat dins el forn, etc. 
 
Tot i això, el muntatge es podria millorar de diferents maneres. Per una banda, 
es podria utilitzar un piròmetre òptic, utilitzat normalment per mesurar altes 
temperatures (superiors a 600ºC) sense necessitat de contacte, per tal de 
conèixer la temperatura de fusió i poder regular el temps durant el que convé 
mantenir la fosa d’acord amb la temperatura indicada. D’altra banda, es podria 
comptar també amb una trampa de nitrogen líquid, col·locada entre la bomba 
de buit i el forn, amb la finalitat que retingui les partícules d’oli de la bomba de 
buit i asseguri una atmosfera més lliure d’impureses a l’interior del forn d’arc. 
 
Pel que fa a les condicions de fosa, tot i també haver-les millorat, variant la 
intensitat de la font, millorant la tècnica, etc.; el que també s’hagués pogut 
intentar és variar la pressió de l’interior del forn, que possiblement facilita la 
generació de l’arc elèctric ja que, quan s’havia fos uns quants cops, al no haver 
punta al tungstè i la superfície de la mostra començar a ser llisa, sense puntes, 
es feia difícil direccionar i produir l’arc. 
 
Pel que fa als resultats aconseguits amb les mostres, tot i no haver aconseguit 
el metall amorf desitjat, l’anàlisi de XRD de la mostra N4 va mostrar una fracció 
cristal·lina petita, la qual cosa indica que és parcialment amorfa. Sembla doncs 
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que la obtenció de la mostra totalment amorfa és fonamentalment qüestió de 
millorar el procés de producció. En aquest sentit s’ha estudiat la relació de la 
pèrdua de massa en les mostres. Com es pot apreciar en la gràfica de la Fig. 
3.1, no existeix relació entre la pèrdua de massa de Ca i l’excés de Ca inclòs a 
la mostra. Es va arribar a la conclusió, doncs, que la pèrdua de massa 
experimentada no era funció del percentatge que se li afegís ni tenia cap 
dependència matemàtica, sinó que podia estar relacionada amb la manera en 
que es duia a terme la fusió. 
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Fig. 3.1 Gràfica % Pèrdua de Ca vs % Excés de Ca 
 
Els resultats obtinguts en l’anàlisi per XRD, tot i haver anat millorant el 
transport, han mostrat un alt nivell d’oxidació en totes les mostres. Potser 
hagués estat necessari polir-les just abans de la difracció, per obtenir un  
anàlisi més adequat, a l’igual que a l’hora d’analitzar-les amb el SEM. 
 
Finalment, cal destacar que l’inconvenient principal al llarg de tota la recerca 
realitzada ha estat el temps. El treball de laboratori requereix una gran 
dedicació i en moltes ocasions es troben entrebancs que impedeixen seguir 
avançant, sense dependre directament de l’equip de treball, sinó de l’entorn en 
general. 
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